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Classification Internationale : 
Brevet mis en lecture le : 

10, 1970 



MINISTERS OF.S AFFAIRES CCONOMIQUCS 



BREVET D'INVENTION 



Lt MJnlttr« 4t% Affairs tcetiomtqtMt, 

Vu la hi da 24 mat iSS4 rur ks brevets timrrtkm; 

Vu la €V.tt*nfthMi dVnk* pour la Proteetkvt de la Propritti Industnelk : 

Vu k pnKh verbal dies* k } avril 19 70 i 15 *• 

<w o rvice de la iropri£tt§ induatrielle; 

ARRETE: 

ArtkUK - /lest Jib** a la St6 dite : HAD13CH2 AilLU:-* aCIA-PABxtIK 
A£*I^\3^^CHArI t 
Ludwi^shafen am Hhein (Allesagne), 
repr.par les Bureaux Vander Hacohen i Bnuellea, 



wt brevet tfirtvetffkxi pour : Proc6d6 de ralnrication de t ils do polypropy-* 
lSne f 

qu'elle declare avoir fait l'objet d'une deaande de brevet depo- 
see en Alienage (*epublique F6dcrale) le 5 avril 1909 t a° 
P 19 17 648-8- 



Article Z, — Ce brevet hd est dfUvri sou ***rf*n fr^UMr. 4 »ri riupxt at 
perils, urns garanrie scit de la re\dUe*. de la mweautf at du merite de tfnventkm, *u* 
de texxctitude de la description, et sans prejudice da droit da tiers. 

Au pre* sent arret t demnaerm joint un des demises de la spetificat*** de rkrtemtkm 
(memotrr de scrip: ij et iventueUement dessms) siftes par t^ireise 0 defies J Tapped 
de sa demande de brevet. 

Bruxelleuk 5 OCtotre 19 70 
PAR [* Li CATION SfiCXMM. 1 
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02 26120 DESCRIPTION 

B 53131 
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joint© k uno deaando da 



BREVET BELGE 



dipoa^e pur la soci6t£ dite: 



BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT 



*y*nt pour objet : pro C &i4 d e fabrication de fils de polypropylene. 



t- 

Qualification propose : BREVET D f IHVENTIOI 

Priority d'une deaande de brevet d6pos£e en R<publique F*d4rale 
•llesanie le 5 avril 1969 sous le n* P 19 17 6kS.B. 
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La presence invention est rvl:it*v«'a wi-^rcifSdS da fabrication 
de filo de poly pre pyli*::e d f une section r:e 0,000125 0jC5 ran 2, dans le- 
quel on rafovle du polypropylene a lfiO°-36C«e on fils prlr*.ires d'yne 
p -ection de O.OC0575 a 0,05 fir.2 p at cn £tira scs fils dar.s .:n* pro..i>rtica 

5 de 1 s 3 jusqu'a 15 15 en longueur ..idiisiale avec una temperature su- 
parficielle sup-^ricure a 10 C C, iiais ini\?ri*are point de fusion dea 
crista] 11 tea du cslypra saline £zplcy5* 

Dar.s lea precis ccimus 3 a ce ^n:^, cn esploi? cor^e polypro- 
pylene^ le3 prsduits us ;el3, en particular ceux du cc2*crce« Ce sent; 

10 dc3 iolypropylcses donz :.:oins do IC;c en poiisscci solubi&s at plus de S3* 
insolublesduns .IC'fois Icar polas -is tolul-ce boulllant a la prcssicn 
atcosphvrliue. La viscosit* insrins^qKa st la r»?ja • ti tica 5 as hisses mn- 
leciil-iires de la. fraction soluble et ds .la fraction insola'-l3 sont tres 
differences : en p-.rtic.slisr, la viscosit-S in-jrirssfcquo de la fraction 

15 soluble eat setlo.r.cnt plus basse que cells .Is la fraction insoluble «> L23 
produits .la tr:-:i!Ci'jr;..ari-: n correspondents resistant £<5n5r&lecent assez 
jnal aux variations brut 3^.1 ds >e charge rttfcasique* 

la presents invention a pour tut d'indiquar un p:«c6d< du genre - 
ci-dessde pemettanu ti'obtealr des prcdaits de transforation qui nc 

20 joss&dcrtt pas cc-t inconvenient cu qui le poMaaeat a an de^re nettesent 
aoindre 0 

On a decouvert ca'on pcuvait atteinire ce but en enployant com- 
rce polypropylene un sSlaz-ge determine de ieux polypropylenes de solubi- 
lity tres differentes, sale dont la viscositl intrinsbque et la repar- 
25 tition ies masses noleculaires sont voisineso 

La .prusente invention a done pour ob jet un procede de fabrica- 
tion de fils de polypropylene d°une section cccprise entre 0,000125 et 
0,005 rn? g dans lequel on refcele du polypropylene k une temperature 
oassique de 18Q°-360°C en fila princaires d°une section comprise entre 
50 0,000575 et 0,05 nra2, et on etire axialezent ces fils priitairss en lon- 
gueur dans une proportion de 1 s 3 jusqu 9 ^ 1 s 15 (de preference 1 % 4 
jusqu Q h 1 g 11 ) i une tenpdrature superf iciellc superieure h 10°C 0 cais 
infdrieure au point de fiision ies cristallitos du polypropylfene enplo- 
y^o 

35 Le procdid de 1° invention est caractSris*? par l'enploi censue 

polypropylene o°jui c»*lange £q 8 

aj 70 i 60 parties en poids c fl un polypropylfene dont noins de 
1:5 ea pcids se dissout dans 19 fois son poias de toluene boulllant a la 

prersicn atcosph-irique, 
40 b) 20 a 30 parties en poirs d°un polypropylene dont plus de 

9SS« en poids se 4 Is siveri. 19' fois son poid3 de toluene boulllant h 

la prcosioa atno3;hJrique 0 

4t 
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avecles conditions suivantes s Io IsS soLfc&ofes? p«^1<m?3 en noi-j :o a) 
ct de b) oet c.^ale a 100; II. Ic3 polypropylenos a) et b) cm :i t.\ :. 
pr&3 la refine viscosite intrinseque et k peu pr<:3 la mfi:;.e r -..r-.IV ' n 
des nssses itoleculaires (rnesuree par chromatographic su>* gel;; III, lou. 
3 valeurs absoluss da la viscosite intrir.seoue f^j,23surec3 ':ar.3 la 

caline a ;.30°C, sons comprises entre 1 et 10, pr;?f ^rc::ce on" re 1,2 ex. 

L' expression n £ peu pres la nSs-e" si^rafie ici qu'aiicune aes 
dear valours no s'ecarte de plu3 de + 5£ de la doyenne do ces ceiu: va- 
0 leur3o) 

Ce precede perxet de fabricusr des fils d'un profil quelconque, 
qui resist eat aur variations bra tales cie charje neeaniqueo 

Le polypropylene & employer dans le procede de 1' invention est 
facile a cbtenir en c'irtant de deux faits Men cennus s 1° d^ns la poly- 
merisation du propylene par le urocele* Zie^ler-^atta (dans le toluene ra 
example) 0 il ee for^e un polypropylene eontenanfc una fraction soluble et 
une fraction insoluble dar.3 le toluene bouillant p la visccsite intrinse- 
que de la fraction soluble etant nettement plus bnscs que celle ie la 
fraction insoluble i 2° d.:^is cette poly^eri^aticn ff on peut faire varier 
les conditions de reaction (esploi de ri^ulateurs de nasse nolrfculaire, 
modifications de la teapf-rature et de la pression, chan^e.r.ent de c .taly- 
seur) de raniere a clever ou a abaiscer les visccsit^'s intrinceques des 
deux fractions o 

Dans la pratique p on peat dene preparer cerare'ment un poly prop y 
lene A & viscosite intrinseque relativesent elevee et un polypropylene 3 
a viscosite intrinseque relativenent basse P de telle facon que la frac- 
tion soluble dans le toluene bouillant du polypropylene A ait k peu pres 
la n§n;e viscosite intrinseque que la fraction .Insoluble dans le toluene 
bouillant du polypropylene Bo Si les deux polypropylene3 ont dte prepa- 
res dans des conditions aussi voisine3 que possible^ la repartition des 
masses mole'culaires est general exent la c§ce ou a peu pres la Efine* En 
Eelan^eant ces deux demieres fractions (par exeznple dans une boudineuse 
ou un salaxeur) dr.ns les proportions voulues, on obtient le polypropylene 
h eapbyer dans le prcceie* de 1° invention* II va de soijiue le proc<5de de 
1° invention ne porte pas sur la naniere dont le polypropylene a 6t6 obte- 
nu p sais settlement sur les propri£te"s qu c il dcit avoiTo 

Le proceM£ de l*invention peut £tre cds en oeuvre d'une canie- 
re ccnnue p avec les appareils et co.es opera toirec usuels, qui ne seront 
done pas decrits icio 

Le polypropylene employ ^ dans 1* exe^ple qui suit a ete" prepare* 
coione suit s 
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Ao ua polypropylene ordinaire en tou-re fine, c:nt<?nant une 
fraction soluble et une fraction insoluble dr.r.s le toluene bouillrtnto 
Les viscosites intrinseques (nesar fes ja::s la dvcallt.e :t 1J0 C C) 3cnt 
5 de 2,6 pour la fraction insoluble et 1„7 pour la fraction soluble^ 

Bo un autre polypropylene ordinaire en poucre fine, conle- 
nant une fraction soluble et une fraction insoluble dar:3 le toluene 
bouillanto Les viscosites intrinseques (nes'jLroc3 ian3 la de*caline a 
130°C) sont de 1,6 pour la fraction insoluble et 0,8 pour la fraction so- 
10 lubleo 

Par extraction au toluene bcuillant, cn isole la fraction solu- 
ble du polypropylene A et la fraction insoluble du pdlypropyl&ne Be La 
repartition des classes icoleculaires (r.esur<5e par chronatofTraphie sur eel) 
est presque la niCr.e pour ces deux fractions* On les ruSlanje intir:cr.ent 
15 dnns le rapport 25/75 en poids dr*ns use boudir.euse a 220°C<> Le3 cristal- 
lites du polypropylene ainsi obtenu fondent vers l60°C o 

A partir du polypropylene ci-dessus, on prepare des fils pricai- 
res d°one section de 0,0122 t^2 par refcuienent a 230°C 9 et on £tire CC3 
20 file axialeue^t en longueur dans la proportion 1 s 6 avec une teqparatu- 
re superficielle cle 150°Co 

On obtient des fils d°une section ue 0,00187 nn2 (ce qui corres- 
pond a 15 deniers)« Ces fils resistent nieux aus: variations brutales de 
charge n-Scanique que les fils obtenus de la sfice maniere a partir des 
2o polypropylenes ordinaires* 
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Trocl'S de fabrication :e fila :c jcly;rof yl*.RC i°une ^rctica 
ccr.priziC cr/.re O c C*CCli5 rc2 et C 0 CO> zzZ 0 par rc f oylezcr.t d°un rolypropy- 
line a l£0°-3€C e C en f iln ; rir/.irtr- w°ur.e ccetion :c C 0 CCC375 tr-2 a 0,05 
rjz2 ot c tir^o ;ic ces fiia .izialci or.t en longueur dar.r. uno proportion de 
5 1 O jujqa'a 1 : 15 a ur.e icr-pJmtur* s::rerf iciello sjpericuro a 10 0 C„ 
cat 3 Inf». : rieuro au point dc fusion ics erictnllitca do polypropylene 
ploy^o c :r ictcrlcd par l°e:;ploi cozr.c polypropylene d°un cielansc d© s 

a) 70 a 6C parties en oi<*3 d"un polypropylene dont noins de 
l£ en ;oids e3t soluble dcir.3 19 fcis con roldo de tolufcne bouillant a la 

10 prcssion a tn:ospherique 0 et 

b) 20 a 30 parties »a roi»l3 d°un polypropylene dont plus de 
9S£ en poids sent aslublc dn: sft 2±£a^. olds do toluene boulllant a la pre3 
aion atcosph^riq-Op 

avec lc3 conditions calvaries : Io la sorixe des parties en poid3 de 
15 a) et de b) est c^nle a ICO; II„ les polypropylfcnes a) et b) ont a pea 
pres la r:finc viccccitd Intrinsequc ct k peu rres la dgce repartition des 
nasses noleculaircs (-esuree par chronato^raphie sur gel)? IIIo 13s va- 
le urs absolues de la viocositi intrlnseque £sj J ,nssurccs dans lad5caline 
a 130°C, sont comprises entre 1 et 10o 




